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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

® Vorrichtung und Verfahren zurn Behandeln chemischer Substanzen durch Erhitzen 

® Urn einen hohen Probendurchsatz mit einfachen und 
kostengunstigen Mitteln zu erreichen, wird eine Vorrich- 
tung zum Behandeln chemischer Substanzen durch Erhit- 
zen unter Druck mit einem Mikrowellen-undurchlassigen 
Gehause (1), einer mit dem Innenraum (2) des Gehauses 
(1) verbundenen Mikrowellenquelle (29), mindestens ei- 
nem zur Aufnahmederchemischen Substanzen oder Pro- 
ben (28) dienenden Probenbehalter (8), vorgeschlagen, 
bei dem der oder die Probenbehalter (8) druckdu rchlassig 
verschliefcbar ist/sind, und bei dem der oder die Proben- 
behalter (8) in einem druckfest verschlieRbaren Aufnah- 
mebehalter (3) aus Mikrowellen-durchlassigem Material 
angeordnet ist/sind. 

Weiter wird ein Verfahren zum Behandeln chemischer 
Substanzen durch Erhitzen vorgeschlagen, bei dem ein 
Kuhlfinger (7), der zur Kuhlung der in den Probenbehal- 
tern (8) befindlichen Proben (28) mit den Probenbehaltern 
(8) in thermischem Kontakt steht, vor der Erhitzung der 
Proben (28) entleert, d. h. ein in dem Kuhlfinger (7) evtl. 
vorhandenes Kuhlmittel (35) entfernt wird, um die War- 
mekapazitat der Anordnung zu verringern, und bei dem 
nach erfolgter Reaktion in den Probenbehaltern (8) ein 
Kuhlmittel (34, 35) in bzw. durch den Kuhlfinger (7) gelei- 
tet wird, um die Proben (28) schnell abzukuhlen. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft eitie Vorrichtung zum Behandeln 
chemischer Substanzen durch Erhitzen unter Druck nach 
dem Oberbegriff von Patentanspruch 1 und ein Verfahren 
zum Behandeln chemischer Substanzen durch Erhitzen nach 
dem Oberbegriff von Patentanspruch 13. 

Fur den Ablauf, das Beschleunigen oder das Initiieren 
chemischer Reaktionen, Aufschlusse, Extraktionen und der- 
gleichen von Proben bzw. chemischen Substanzen werden 
haufig erhohte Temperaturen benotigt. Zu diesem Zweck 
werden die Proben beispielsweise in mikrowellen-durchlas- 
sigen Probenbehaltern in einem Mikxowelienofen mit mi- 
krowellen-undurchlassigem Gehause angeordnet und durch 
Bestrahlung mit Mikrowellen erhitzt. Da bei den stattfinden- 
den Reaktionen haufig hohe Driicke entstehen oder die Re- 
aktionen nur unter hohen Driicken ablaufen, miissen die 
Probenbehalter druckfest und beispielsweise durch einen 
Deckel druckfest verschlieBbar sein. Im allgemeinen sind 
die Probenbehalter zusatzlich mit Uberwachungsvorrichtun- 
gen wie Thermosensoren und/oder Drucksensoren ausge- 
stattet, um den Ablauf der in den Behaltern ablaufenden Re- 
aktionen uberwachen zu konnen. 

Eine solche Vorrichtung ist beispielsweise aus der deut- 
schen Patentanmeldung DE40 18 955 des Anmelders be- 
kannt. Darin wird u. a. ein Mikrowellenofen zum Erhitzen 
von Probenmaterial mit mehreren drucksicheren Probenbe- 
haltern vorgeschlagen, wobei die mehreren Probenbehalter 
auf einem drehbaren Tragteil mit entsprechenden Standplat- 
zen fur die Probenbehalter angeordnet sind. Auf diese Weise 
konnen mehrere Proben gleichzeitig behandelt und dadurch 
ein hoherer Probendurchsatz erreicht werden, allerdings 
werden dazu mehrere drucksichere Probenbehalter benotigt, 
die je nach Ausfuhrung sehr aufwendig und damit teuer sein 
konnen. 

Nach erfolgter Reaktion oder auch wahrend des Reakti- 
onsablaufs zur Verhinderung einer moglichen Uberhitzung 
der Probe miissen die Proben zumeist gekiihlt werden. Kiihl- 
vorrichtungen zu diesem Zweck sind bereits aus der Praxis 
bekannt. Dabei kann man zwischen Kiihlvorrichtungen in- 
nerhalb der Probenbehalter und auBerhalb der Probenbehal- 
ter unterscheiden. Das heiBt entweder taucht die Kiihlvor- 
richtung direkt in die abzukiihlende Probe ein oder steht in 
thermischen Kontakt rnit der AuBenseite der Probenbehal- 
ter. 

Eine solche Vorrichtung mit einer in die Probe eintau- 
chenden Warmeaustauschvorrichtung ist beispielsweise in 
der internationalen Patentanmeldung PCT/AU94/00659 of- 
fenbart. Der dargestellte druckfeste Reaktionsbehalter dient 
zur Durchfuhrung chemischer Reaktionen unter dem Ein- 
fiuB von Mikrowellenstrahlung und weist einen druckfesten 
Deckel mit einer Uberwachungsvoirichtung und einer War- 
meaustauschvorrichtung zum Eintauchen in den Behalterin- 
halt auf. 

Weiter werden in der genannten internationalen Patentan- 
meldung verschiedene Verfahren zum Durchfuhren einer 
chemischen Reaktion mittels Zufuhr von Mikrowellenener- 
gie vorgeschlagen. Je nach den Eigenschaften der zu behan- 
delnden Behalterinhalten dient die Warmeaustauschvorrich- 
tung im Reaktionsbehalter dem Erwarrnen und/oder dem 
Abkuhlen der Behalterinhalte. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, eine Vorrich- 
tung und ein Verfahren der eingangs genannten Art vorzuse- 
hen, die einen hohen Durchsatz von Probenmaterial mit ei- 
ner einfachen und sornit kostengiinstigen Konstruktion bzw. 
einfachen Verfahrensschritten erlauben. 

Diese Aufgabe wird gemaB einem ersten Aspekt der Er- 
findung durch eine Vorrichtung nach Patentanspruch 1 ge- 
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lost. Die erfindungsgemaBe Vorrichtung weist einen groBen 
druckfesten Aufnahmebehalter auf, in dem ein oder mehrere 
Probenbehalter von relativ einfacher, nicht notwendiger- 
weise druckf ester Konstruktion angeordnet werden kann 
5 bzw. konnen. Durch die gleichzeitige Behandlung mehrerer 
Proben und durch die Anordnung der einfachen Probenbe- 
halter in einem auBeren druckfesten Behalter konnen bei- 
spielsweise kostengiinstige Reagenzglaser eingesetzt und 
gleichzeitig ein hoher Probendurchsatz erreicht werden. Der 
10 VerschluB des bzw. der Probenbehalter soil einerseits einen 
Druckausgleich zwischen den Innenraumen des Probenbe- 
halters bzw. der Probenbehalter und dem Innenraum des 
Aufnahmebehalters zulassen, andererseits aber einen Uber- 
iritt von chemischen Substanzen in der Gasphase von einem 
15 Probenbehalter in den anderen weitgehend ausschlieBen. 

ZweckmaBigerweise wird der Aufnahmebehalter von 
oben durch eine Offnung in das Gehause des Mikrowellen- 
ofens eingefuhrt, wobei die VerschluBvorrichtung des Auf- 
nahmebehalters zur Befestigung an der Gehausedecke des 
20 Mikrowellenofens, zur Mikrowellenabdichtung der OfThung 
im Gehause des Mikrowellenofens und zum druckfesten 
VerschlieBen des Aufnahmebehalters dient. Ferner sollte die 
VerschluBvorrichtung aus Metallflansch und druckfestem 
Deckeiteil fur die Entnahrne der Probenbehalter leicht von 
25 dem Aufnahmebehalter zu losen sein. Dies ist insbesondere 
im Hinblick auf eine Automatisierung dieses Vorganges vor- 
teilhaft. 

Ferner kann der Kuhlfinger eine Zuleitung und eine Ab- 
leitung fur ein Kuhlmittel aufweisen, wobei die Kuhlmittel- 
30 zuleitung mit einer Umschaltvorrichtung ausgestattet ist, so 
dafi durch den Kuhlfinger auf einfache Weise verschiedene 
Kuhlmittel, wie beispielsweise Gase oder hochsiedende 
Kuhlflussigkeiten, geleitet werden konnen. 

Weiter wird gemaB einer Weiterbildung der erfindungsge- 
35 maBen Vorrichtung eine mittels Mikrowellenbestrahlung di- 
rekt oder indirekt zu erhitzende Russigkeit im Aufnahmebe- 
halter und evt zusatzlich die Proben in den Probenbehaltern 
mittels einem Ruhrelement geriihrt. Durch die Running 
wird eine gleichmaBige Temperaturverteilung in der Hus- 
40 sigkeit bzw. in den Proben erreicht. Das Ruhrelement enthalt 
vorteilhafterweise einen stabformigen Permanentmagneten, 
der durch eine drehbare Anordnung aus einem oder mehre- 
ren zweiten Magneten angetrieben wird. 

GemaB einer Weiterbildung der vorliegenden Erfindung 
45 liegt der metallische Kuhlfinger der erfindungsgemaBen 
Vorrichtung auf dem gleichen elektrischen Potential wie das 
Gehause des Mikrowellenofens. Dadurch werden die einfal- 
lenden Mikrowellen an dem Kuhlfinger reflektiert und pas- 
sieren somit zweimai die Proben bzw. die Russigkeit, wo- 
50 durch die Erhitzung durch Mikrowellenbestrahlung gefor- 
dert wird, d. h. es werden kurzere Aufwarmzeiten und/oder 
niedrigere Mikrowellenenergien benotigt. 

Weiter werden gemaB einer Weiterbildung der vorliegen- 
den Erfindung die Zuleitungsdrahte des Thermosensors, der 
55 eine von der Temperatur im Aufnahmebehalter abhangige 
Spannung erzeugt, durch ein metallisches Rohr im Innem 
des Kuhlfingers nach oben aus dem Mikrowellenraum her- 
ausgefuhrt, wobei das Rohr auf dem gleichen elektrischen 
Potential liegt wie das Gehause des Mikrowellenofens und 
60 der Kuhlfinger. Dadurch wird die Temperaturmessung we- 
der durch einfallende Mikrowellenbestrahlung noch durch 
eine Erwarmung der Zuleitungsdrahte verfalscht, d. h. es ist 
eine exaktere Messung der Temperatur moglich. 

GemaB einem zweiten Aspekt der vorliegenden Erfin- 
65 dung wird die obige Aufgabe durch ein Verfahren nach Pa- 
tentanspruch 13 gelost. Durch das Entleeren des Kuhlfingers 
vor dem ErhitzungsprozeB wird die Warmekapazitat der 
Anordnung im Aufnahmebehalter stark reduziert, was zu ei- 
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ner schnelleren Erhitzung der Proben bzw. der Russigkeit 
und damit zu einem hoheren Probendurchsatz fuhrt AuBer- 
dem werden durch diese Mafinahme MeBfehler an einem 
durch den Kiihlfinger hindurchgefuhrten Thermosensor 
durch Verringerung des Warmegradienten vermindert. 5 

ZweckmaBigerweise wird der Kiihlfinger vor und wah- 
rend des Heizvorganges mit einem Gas gespiilt und erst zum 
Abkiihlen, beispielsweise nach dem Heizvorgang, zunachst 
mit einem hoheren Gasstrom vorgekuhlt und danach mit ei- 
ner hochsiedenden Kuhlflussigkeit abgekiihlt, urn die Pro- 10 
ben schneiler entnehmen zu konnen. Bei sehr hohen Tempe- 
raturunterschieden ist es vorteilhaft mit einem erhohten 
GasfluB vorzukiihlen, um eine Druckbelastung im Inneren 
des Kiihlfingers durch extreme Dampfbildung zu vermeiden 
bzw. zu reduzieren. 15 

Ferner wird gemaB einer Weiterbildung des erfindungsge- 
maBen Verfahrens der Siedepunkt der Russigkeit und der 
Proben durch Druckbeaufschlagung erhoht. Der hohere Sie- 
depunkt verhindert Verschleppungsfehler zwischen den ein- 
zelnen Proben und der Russigkeit uber die Gasphase, so daB 20 
unverfalschte chemische Reaktionen und eine hohere Rein- 
heit der chemischen Reaktionsprodukte in den Probenbehal- 
tern erreicht werden kann. 

Weitere Ausgestaltungen und Weiterbildungen der Erfin- 
dung sind Gegenstand von Unteranspriichen. 25 

Die vorliegende Erfindung wird im folgenden anhand ei- 
nes bevorzugten Ausfuhrungsbeispiels unter Zuhilfenahme 
der beiliegenden Zeichnungen naher beschrieben. Darin zei- 
gen: 

Fig, 1 eine erfindungsgemaBe Vorrichtung in vereinfach- 30 
ter Darstellung im Schnitt; 

Fig. 2 die in der Vorrichtung von Fig* 1 verwendeten er- 
findungsgemaBe Anordnung aus Aufnahmebehalter, 
Ransch und Kiihlfinger in vergroBerter Darstellung im 
Schnitt; und 35 

Fig. 3 die erfindungsgemaBe Anordnung von Fig. 2 in 
vereinfachter Darstellung zur Erlauterung des erfindungsge- 
maBen Verfahrens. 

In Fig. 1 ist eine erfindungsgemaBe Vorrichtung zum Be- 
handeln chemischer Substanzen durch Erhitzen unter Druck 40 
dargestellt. Die Vorrichtung weist einen Mikrowellenofen 
mit einem mikrowellen-undurchlassigen Gehause 1 und 
eine mit dem Innenraum 2 des Gehauses 1 verbundene Mi- 
krowellenquelle 29, sowie eine Elektroniksteuerung 30 der 
Mikrowellenquelle 29 und der Versorgungs- und MeBein- 45 
richtungen der Vorrichtung auf. Das Gehause 1 besteht vor- 
zugsweise aus Metall. 

In der Decke des Mikrowellenofens 1 ist eine Off nung 31 
vorgesehen, in die ein Aufnahmebehalter 3 aus mikrowel- 
len-durchlassigem Material, vorzugsweise aus PTFE, in den 50 
Innenraum 2 des Mikrowellenofens 1 eingefuhrt ist. Der 
Aufnahmebehalter 3 ist durch ein Deckelteil 4 druckfest 
verschlieBbar und mit einem Metallflansch 5 verbunden. 
Der Ransch 5 wird mittels mehrerer Schrauben 6 mit dem 
metallischen Gehause 1 des Mikrowellenofens verschraubt. 55 

Metallflansch 5 und Deckelteil 4 bilden dabei eine Ein- 
heit, so daB sie gemeinsam mit dem Aufnahmebehalter 3 
verbunden bzw. gemeinsam vom Aufnahmebehalter 3 ent- 
fernt werden konnen. Die VerschluB vorrichtung aus Metall- 
flansch 5 und Deckelteil 4 erfullt dabei insbesondere drei 60 
Aufgaben: erstens dient der Flansch 5 der Befestigung des 
Aufnahmebehalters 3 an der Decke des Mikrowellengehau- 
ses, zweitens schlieBt der Metallflansch 5 die Offnung 31 in 
der Decke des Mikrowellengehauses 1 mikrowellendicht ab, 
da er zusarnmen mit dem Gehause 1 des Mikrowellenofens 65 
einen Faraday'schen Kafig bildet, und drittens wird der Auf- 
nahmebehalter 3 durch das Deckelteil 4 druckfest verschios- 
sen. 
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An der Unterseite des MetallfLansches 5 ist zentrisch ein 
ebenfalls metallischer Kiihlfinger 7 angebracht, der nach un- 
ten in den Aufnahmebehalter 3 hineinragt. Mittels eines 
durch den Kiihlfinger 7 stromenden Kiihlmittels kann der 
Inhalt des Aufnahmebehalters 3 gekuhlt werden. 

Der Aufnahmebehalter 3 kann mehrere Probenbehalter 8 
aufnehmen, die vorzugsweise aus mikrowellen-durchlassi- 
gem Material bestehen und nicht druckfest zu sein brauchen. 
Die Probenbehalter 8 stehen in einer Russigkeit 9, die durch 
Bestrahlung mit Mikrowellen direkt oder indirekt erhitzt 
wird. Die Fliissigkeit 9, beispielsweise Wasser, gibt die 
Warme an die Probenbehalter 8 und die darin enthaltenen 
chemischen Substanzen 28 ab. Damit die Russigkeit 9 und 
damit auch die Proben 28 in den Probenbehaltern 8 gleich- 
maBig erhitzt werden, befindet sich unten im Aufnahmebe- 
halter 3 ein magnetisches Ruhrelement 10, das, wie weiter 
unten naher beschrieben, von einem magnetischen Riihran- 
trieb 12 angetrieben wird und die Russigkeit 9 zum Zwecke 
einer gleichmaBigen Temperaturverteilung in der Russig- 
keit 9 durchmischt. 

Mit der obigen Anordnung konnen insbesondere chemi- 
sche Substanzen 28, die keine Mikrowellenstrahlung absor- 
bieren, behandelt werden, da sie indirekt uber die Fliissig- 
keit 9 erwarmt werden. Selbstverstandlich kann die erfin- 
dungsgemaBe Vorrichtung aber auch fur mikrowellen-absor- 
bierende Substanzen 28 verwendet werden, welche direkt 
durch die Bestrahlung mit Mikrowellen und zugleich indi- 
rekt durch die erwarmte Fliissigkeit 9 erhitzt werden. Die 
Probenbehalter 8 miissen in diesem Fall notwendigerweise 
aus einem mikrowellen-durchlassigem Material sein. 

Der Aufnahmebehalter 3 ist von einem Druckmantel 11 
umgeben, welcher bei Reaktionen uber etwa 30 bar unbe- 
dingt verwendet werden sollte. Der Druckmantel U besteht 
aus einem mikrowellen-durchlassigen Kunststoff, wie bei- 
spielsweise HTC. 

Anstelle eines druckfesten Aufnahmebehalters 3 aus 
PTFE mit Druckmantel 11, welcher maximale Arbeits- 
driicke etwa zwischen 50 und 100 bar zulaBt, kann auch ein 
Aufnahmebehalter 3 aus Glas verwendet werden. Der Glas- 
Aufnahmebehalter 3 erlaubt nur Arbeitsdriicke bis etwa ma- 
ximal 2,5 bar, hat aber den Vorteil, daB die in den Probenbe- 
haltem 8 ablaufenden chemischen Reaktionen beobachtet 
werden konnen. 

Anhand von Fig. 2 wird nun der Aufbau der erfindungs- 
gemaBen Anordnung aus Aufnahmebehalter 3, Flansch 5 
und Kiihlfinger 7 naher erlautert. 

In dem mikrowellen-durchlassigen Aufnahmebehalter 3 
befindet sich ein Gestell 13 aus mikrowellen-durchlassigem 
Material. Dieses Gestell 13 hat mittig einen hohlzylindri- 
schen Schaft, der nahezu bis an das Deckelteil 4 des Aufnah- 
mebehalters 3 reicht. Das Gestell 13 dient zur Aufhahme 
von einem oder mehreren Probenbehaltern 8 fur chemische 
Substanzen oder Proben 28, Vorzugsweise finden.bis zu acht 
Probenbehalter 8 in dem Gestell 13 Platz. 

Die Probenbehalter 8 bestehen beispielsweise aus Glas, 
PTFE oder sonstigem mikrowellen-durchlassigem Material, 
das nicht druckfest zu sein braucht Die Probenbehalter 8 
werden oben jeweils mit einem Pfropfen 14 verschlossen. 
Die Pfropfen 14 sind druckdurchlassig, beispielsweise in 
Form eines zentralen Kanals im Pfropfen 14. Die Pfropfen 
14 der Probenbehalter 8 sollen einerseits einen Druckaus- 
gieich zwischen den Innenraumen der Probenbehalter 8 und 
dem Innenraum des Aufnahmebehalters 3 zulassen, anderer- 
seits aber einen Ubertritt von chemischen Substanzen 28 in 
der Gasphase von einem Probenbehalter 8 in den anderen 
weitgehend ausschlieBen. 

In den Probenbehaltern 8 befinden sich die in einer Rus- 
sigkeit gelosten oder suspendierten Proben 28. Die Flussig- 



DE 197 00 

5 

keit kann beispielsweise Saure sein, mit der bestimmte Sub- 
stanzen unter hoher Temperatur und unter hohem Druck auf- 
geschlossen werden sollen. Es kann allgemein gesagt wer- 
den, daB in den Probenbehaltern 8 chemische Reaktionen 
unter erhohtem Druck und erhohter Temperatur ablaufen 5 
solien, wobei der Druck und die Temperatur die chemischen 
Reaktionen beschleunigen oder erst moglich machen. 

In den hohlzylindrischen Schaft des Gestells 13 ragt von 
oben der Kiihlfinger 7. Dieser besteht aus Metall, vorzugs- 
weise Edelstahl, und ist innen hohL Der Kiihlfinger 7 weist 10 
an seinem oberen Ende eine Versorgungseinrichtung 15 auf 
und ist fest mit dem Metallflansch 5 verbunden. Die Versor- 
gungseinrichtung 15 weist eine Zuleitung 17 und eine Ab- 
leitung 16 mit entsprechenden Ventilen 19 bzw. 18 fur das 
Kuhlmittel 34, 35 auf. Die Ableitung 16 ist mit einem Rohr 15 

20 im Innern des Kiihlfingers 7 verbunden, welches nahezu 
bis an den Boden des Kiihlfingers 7 reicht und am unteren 
Ende ofFen ist, so daB das Kuhlmittel 34, 35 am unteren 
Ende aus dem hohlen Kuhlflnger 7 gepumpt werden kann. 
Zuleitung 17 und Ableitung 16 sind mit einem (nicht gezeig- 20 
ten) Kuhlmittei-Pumpsystem verbunden, mit dem das Kuhl- 
mittel durch den Kuhlflnger 7 gepumpt wird. Als Kuhlmittel 
34, 35 wird ublicherweise eine hochsiedende Kiihlflussig- 
keit 35 verwendet, es kann aber ebenso mit Gas 34 gekuhlt 
werden. 25 

Zentral durch den Kuhlflnger 7 erstreckt sich ein Rohr 21 
aus Metall, das am unteren Ende aus dem Kiihlfinger 7 her- 
ausragt, wobei der Kiihlfinger 7 so abgedichtet ist, daB we- 
der.die Fliissigkeit 9 in den Kiihlfinger 7 eindringen noch 
das Kuhlmittel 34, 35 aus dem Kiihlfinger 7 herausstromen 30 
kann. Am Ende des geschlossenen Rohrs 21 befindet sich im 
inneren des Rohres ein (in Fig. 3 gezeigter) Thermofuhler 
32, beispielsweise ein Thermoelement, welcher eine von der 
an dieser Stelle vorherrschenden Temperatur abhangige 
Spannung erzeugt, die durch eine sich durch das Metallrohr 35 

21 erstreckende Zuleitung nach oben weitergeleitet wird 
Das Metallrohr 21 mundet am oberen Ende in die Versor- 
gungseinrichtung 15, wo an einem AnschluB 22 die durch 
den Thermofuhler 32 erzeugte Spannung abgegriffen wer- 
den kann, um die Spannung mit geeigneten Geraten in die 40 
entsprechende Temperatur umzurechnen bzw. einer Steuer- 
einheit der Mikrowellenquelle zuzufuhren. 

Das in dem Aufnahmebehalter 3 angeordnete Gestell 13 
lafit im unteren Bereich des Aufnahmebehalters 3 mittig ei- 
nen Freiraum. In diesem Freiraum befindet sich ein frei um 45 
die vertikale Achse des Aufnahmebehalters 3 drehbares 
Ruhrelement 10. Das Ruhrelement 10 enthalt einen Perma- 
nentmagneten 23 in Form eines Stabmagneten. 

Dieser Stabmagnet 23 befindet sich in dem Magnetfeld 
einer Anordnung 12 aus einem oder mehreren zweiten Ma- 50 
gneten, welche auBerhalb des Aufnahmebehalters 3, vor- 
zugsweise unterhalb des Bodens des Mikrowellengehauses 
1 angeordnet ist. Der Boden des Mikrowellengehauses 1 be- 
steht daher aus einem mikrowellen-undurchlassigen aber fur 
Magnetkrafte durchlassigen, also nicht ferromagnetischen 55 
Metall, wie beispielsweise Kupfer, Aluminium oder Edel- 
stahl, so daB das Magnetfeld hindurchtreten kann. 

Bei den zweiten Magneten handelt es sich ebenfalls um 
Permanentmagnete in Form von Stabmagneten, welche 
kreisfbrmig um die nach unten verlangerte vertikale Mittel- 60 
achse des Aufnahmebehalters 3 angeordnet sind. Die Per- 
manentmagneten sind dabei senkrecht ausgerichtet mit einer 
abwechselnden Orientierung der Polung. Eine Drehung der 
Anordnung 12 der zweiten Magneten um die vertikale Mit- 
telachse des Aufnahmebehalters 3 erzeugt eine Drehbewe- 65 
gung des Stabmagneten 23 im Aufnahmebehalter 3, da des- 
sen Nord- und Sudpol von den Nord- und Siidpolen der 
zweiten Magnete abwechselnd angezogen und abgestoBen 
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werden. 

Fur ein funktionsfahiges Ruhrelement 10 eignen sich 
viele Ausgestaltungsformen. Wesentlich ist, daB das Ruhr- 
element 10 bei seiner Drehung um die vertikale Mitteiachse 
des Aufnahmebehalters 3 zum einen die Fliissigkeit 9 zu 
riihren vermag und zum anderen im Aufnahmebehalter 3 
eine Fuhrung findet Diese Fuhrung wird durch das speziell 
ausgebildete Gestell 13 gebildet. Grundsatzlich eignet sich 
als Ruhrelement 10 ein ublicher Stabmagnet, der so lang be- 
messen ist, daB er beim Drehen im Unterteil des Gestells 13 
nicht klemmt. 

Eine beziiglich der Funktion Riihren vorteilhafte Form ist 
dann gegeben, wenn das Ruhrelement 10 die Form eines 
Kreuzes aufweist. Dabei ist der eine Kreuzbalken durch ei- 
nen Stabmagneten 23 und der andere Kreuzbalken durch ei- 
nen Ruhrstab oder ebenfalls durch einen Stabmagneten ge- 
bildet. 

Vorteilhafterweise ist der Stabmagnet 23 von einem 
Schutzmantel, z. B. aus Quarz, Glas oder Kunststoff wie 
PTFE, umgeben. Soli das Ruhrelement zugleich fiir eine in- 
direkte Erwarmung der zu riihrenden Riissigkeit 9 verwen- 
det werden, so wird fur den Schutzmantel ein mikrowellen- 
absorbierendes Material wie beispielsweis e W^F LON ver- 
wendet. Bei WEFLON handelt es sich um PTFE mit einge- 
iagerten KohlenstofTpartikeln. 

Zusatzlich zu dem einen Ruhrelement 10 im Aufnahme- 
behalter 3 konnen noch weitere Ruhrelemente 27 in den Pro- 
benbehaltern 8 angeordnet sein. Diese sorgen fiir eine 
gleichmaBige Temperaturverteilung in den Proben 28 selbst. 
Aufbau und Funktionsweise entsprachen denjenigen des 
oben beschriebenen Riihrelements 10. Die drehbare Anord- 
nung 12 zweiter Magneten sorgt sowohl fiir den Antrieb des 
Riihrelements 10 im Aufnahmebehalter 3 als auch fur den 
Antrieb der Ruhrelemente 27 in den Probenbehaltern 8. 

Bei den Ruhrelementen 27 in den Probenbehaltern 8 ist 
der Schutzmantel von besonderer Bedeutung. Um zu ver- 
hindem, daB insbesondere beim Vorhandensein von aggres- 
siven Substanzen 28 kleinste Teilchen oder Molekiile aus 
dem Magnetmaterial bzw. Metall in das Probenmaterial 28 
diffundieren, ist der Stabmagnet mit einer eine solche 
Durchdringung verhindemden Hulle umgeben, die aus ei- 
nem geeigneten Schutzmaterial, wie beispielsweise Quarz, 
Glas oder PTFE bestehen kann. 

Durch die VerschluBvorrichtung des Aufnahmebehalters 
3 aus Metallflansch 5 und Deckelteil 4 erstrecken sich min- 
destens zwei durchgehende Kanale 24, uber welche Druck- 
gas in das Innere des Aufnahmebehalters 3 geleitet werden 
kann bzw. durch die das Druckgas wieder abstromen kann. 
Zu diesem Zweck sind die Kanale 24 an ihren flanschseiti- 
gen Ausgangen jeweils mit einem (nicht gezeigten) Hoch- 
druckventil versehen. 

Mittels dieser Hochdruckventile kann der Aufnahmebe- 
halter 3 vor dem Einsatz evakuiert und mit Inertgas oder Re- 
aktionsgas gespiilt werden. Zudem kann der Druck in dem 
Aufnahmebehalter 3 und den Probenbehaltern 8 jederzeit re- 
guliert werden. Fiir eine solche Druckregulierung ist vorteil- 
hafterweise ein (nicht gezeigter) Drucksensor zur Messung 
des Druckes in dem Aufnahmebehalter 3 vorgesehen. 

Da die Probenbehalter 8 mit den Pfropfen 14 nicht druck- 
fest verschlossen sind, herrscht in den Probenbehaltern 8 der 
gleiche Druck wie in dem sie aufnehmenden, druckfest ver- 
schlossenen Aufnahmebehalter 3. Dadurch ist es moglich, 
daB die Probenbehalter 8 nicht druckfest sein miissen. Es 
konnen also beispielsweise einf ache Reagenzglaser verwen- 
det werden, die im Vergleich zu entsprechenden druckfesten 
Behaltem wesentlich preisgiinstiger sind. 

In der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist also nur ein au- 
Berer druckfester Auf nahmebehalter 3 notig. Das Deckelteil 
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4 dichtet innen den Kuhlfinger 7 mit einer Dichtungsvor- 
richtung, beispielsweise durch zwei O-Ringe ab. AuBen ist 
ebenfails eine Dichtungsvorrichtung in Form eines Dicht- 
rings zwischen dem Deckelteil 4 und dem Aufnahniebehal- 
ter 3 vorgesehen. Auf diese Weise wird gewahrleistet, daB 
der Druck in dem Aufnahmebehalter 3 aufgebaut und auf- 
recht gehalten werden kann. 

Im foLgenden wird die Abfolge eines Arbeitsganges zur 
Behandlung der Proben beschrieben, bei dem die oben an- 
hand der Fig. 1 und 2 beschriebene Vorrichtung eingesetzt 
wird. Zur Erlauterung des Arbeitsganges wird zudem auf 
Fig. 3 verwiesen. 

Zunachst miissen die zu behandelnden Proben 28 in den 
Mikrowellenofen 1 eingebracht werden. Dazu wird das Ge- 
stell 13 in den Aufnahmebehalter 3 gestellt, in dem sich be- 
reits das Ruhrelement 10 befindet. AnschlieBend werden die 
mit den Pfropfen 14 druckdurchlassig verschlossenen Pro- 
benbehalter 8 mit den darin befindlichen Proben 28 in die 
entsprechenden Standplatze des Gestells 13 gestellt. Dann 
wird in den Aufnahmebehalter 3 eine Fliissigkeit 9 einge- 
fullt bis zu einem Pegel, der oberhalb der chemischen Sub- 
stanzen und unterhalb des oberen Randes der Probenbehal- 
ter 8 liegt. Die Fliissigkeit 9 ist vorzugsweise eine mikro- 
wellen-absorbierende Riissigkeit, d. h. sie erwarmt sich bei 
Bestrahlung durch Mikrowellen. 

Es besteht ebenso die Moglichkeit, eine nicht mikrowel- 
len-absorbierende Riissigkeit 9 zu verwenden. In diesem 
Fall muB in dem Aufnahmebehalter 3 ein mikrowellen-ab- 
sorbierendes Element vorhanden sein, welches durch die 
Mikrowellenbestrahlung erhitzt wird und die Warme an die 
Riissigkeit 9 abgibt. Wie oben bereits erwahnt, kann hierzu 
beispielsweise das Ruhrelement 10 verwendet werden, das 
mit einem nukrowellen-absorbierenden Schutzmantel ver- 
sehen ist. 

Nun wird der Aufnahmebehalter 3 mit der VerschluBvor- 
richtung aus Deckelteil 4 und Metallflansch 5 verbunden. 
Der am Flansch 5 angebrachte Kuhlfinger 7 wird dabei 
durch die Offnung in der Mitte des Deckelteils 4 gefuhrt, 
und der Aufnahmebehalter 3 in die enge Fiihrung 26 des 
Ransches 5 eingefuhrt bis er mit seiner umlaufenden Rast- 
nase 25 hinter einem entsprechenden Vorsprung am Ransch 

5 einrastet. Durch den PreBsitz zwischen Fiihrung 26 und 
Aufnahmebehalter 3 wird die Dichtwirkung des Deckelteils 

4 zusatzlich verstarkt. 

Die VerschluB vorrichtung aus Metallflansch 5 und druck- 
festem Deckelteil 4 sollte allerdings fur die Enuiahme der 
Probenbehalter 8 leicht von dem Aufnahmebehalter 3 zu Id- 
sen sein. Dies ist insbesondere im Hinblick auf eine Auto- 
matisierung dieses Vorganges vorteilhaft. 

Die Anordnung aus VerschluBvorrichtung 4, 5 und Auf- 
nahmebehalter 3 wird nun durch die Offnung 31 im Deckel 
des Mikrowellengehauses 1 in den sich bereits in der Off- 
nung befindlichen Druckmantel 11 eingeschoben bis der 
Ransch 5 auf dem Deckel des Mikrowellengehauses 1 auf- 
liegt und somit zusammen mit dem Metallgehause 1 des Mi- 
krowellenofens einen mikrowellen-undurchlassigen Fara- 
day'schen Kafig bildet. Jetzt wird der Ransch mit zwolf 
Schrauben 6 mit dem Mikrowellengehause 1 verschraubL 

Um die relativ aufwendige Verschraubung des Flansches 

5 mit den zwolf Schrauben 6 zu vermeiden, ist eine alterna- 
tive VerschluB- und Befestigungsmoglichkeit denkbar. Die 
Fiihrung 26, welche in die Offnung 31 in der Decke des Mi- 
krowellengehauses 1 eingefuhrt ist, kann so ausgebildet 
sein, daB sie sich oberhalb der Decke des Mikrowellenge- 
hauses 1 in Gestalt eines Randes so weit nach oben erstreckt, 
daB sie eine Aufnahme fur den Metallflansch 5 bildet. Seit- 
lich befinden sich sowohl in der Fiihrung 26 als auch im 
Ransch 5 zwei bis drei Bohrungen. In diese Bohrungen wer- 



den zum Befestigen des Ransches 5 Bolzen eingefuhrt. 

Um dem Benutzer die richtige Positionierung des Ran- 
sches 5 in der Fiihrung 26 zu erleichtern, konnen entspre- 
chende Markierungen oder Positionierelemente an Ransch 

5 5 und/oder Fiihrung 26 vorgesehen sein. Das Einfuhren we- 
niger Bolzen ist in jedem Fall einfacher und schneller auszu- 
fuhren als eine Verschraubung mit mehreren Schrauben 6. 
Die Anzahl der Schrauben 6 kann auch nicht reduziert wer- 
den, da sie den hohen, in dem Aufnahmebehalter 3 vorherr- 

10 schenden Driicken standhalten miissen. Durch eine entspre- 
chend ausgewahlte Starke der Bolzen kann diese Festigkeit 
schon durch eine relativ geringe Anzahl von zwei oder drei 
Bolzen erreicht werden. 

Zu Beginn des Prozesses wird nun durch die Druckkanale 

15 24 Druckgas in den Aufnahmebehalter 3 eingeleitet, wobei 
sich der Druck durch die druckdurchlassigen Pfropfen 14 in 
die Probenbehalter 8 fortsetzt. Durch den Vordruck von 
etwa 10 bis 20 bar wird der Siedepunkt der in dem Aufnah- 
mebehalter 3 befindlichen Riissigkeit sowie der Siedepunkt 

20 der in den Probebehaltern 8 befindlichen chemischen Sub- 
stanzen 28 erhdht. Bei dem Druckgas kann es sich um Luft, 
Inertgas oder auch ein Reaktionsgas handeln. 

Durch den erhohten Siedepunkt geht beim Erhitzen der 
Riissigkeit 9 und der Proben 28 durch die Bestrahlung mit 

25 Mikrowellen weniger Fliissigkeit in die Dampfphase iiber, 
in der nahezu keine Mikrowellenabsorption moglich ist. Das 
bedeutet, daB die Grundlast fur die Mikrowellenbestrahlung, 
d. h. die Menge mikrowellen- absorbierender Materie etwa 
konstant bleibt. Durch den erhohten Druck und den dadurch 

30 erzieiten erhohten Siedepunkt kann demnach die chemische 
Reaktion bei hoheren Temperaturen ablaufen. 

Die Tatsache, daB in alien Probenbehaltern 8 sowie im 
Aufnahmebehalter 3 der gleiche Druck herrscht, hat den 
Vorteil, daB sich die Proben 28 in den einzelnen Probenbe- 

35 haltern 8 nicht gegenseitig beeinflussen konnen, obwohl die 
Probenbehalter nicht druckfest verschlossen sind. Durch 
eine geeignete Ausgestaltung der Pfropfen 14 konnen na- 
hezu keine Verunreinigungen auftreten, indem die chemi- 
schen Substanzen 28 aus dem einen Probenbehalter 8 iiber 

40 die Gasphase in einen anderen Probenbehalter 8 gelangen, 
d. h. es gibt nahezu keine Verschleppungsfehler. 

Durch diese MaBnahme ist es beispielsweise moglich, in 
den Probenbehaltern 8 verschiedene Proben 28 (z. B. ver- 
schiedene chemische Substanzen oder verschiedene Kon- 

45 zentrationen) gleichzeitig in einem Arbeitsgang zu behan- 
deln, ohne daB die Gefahr einer gegenseitigen Verunreini- 
gung der Proben 28 besteht 

Der Kuhlfinger 7 liegt auf dem gleichen elektrischen Po- 
tential wie das Mikrowellengehause 1, weil er selbst aus 

50 Metall besteht und iiber den Metallflansch 5 und die Ver- 
schraubung 6 elektrisch mit dem Gehause 1 des Mikrowel- 
lenofens verbunden ist. Die seitlich einstrahlende Mikro- 
welle wird daher an dem Kuhlfinger 7 reflektiert und pas- 
siert zweimal die Proben 28 bzw. die Riissigkeit 9, so daB 

55 auf diese Weise die Erhitzung durch Mikrowellenbestrah- 
lung gefordert wird. 

Vor Beginn des Heizvorganges wird der Kuhlfinger 7 
durch die Leitungen 16 und 17, beispielsweise rnittels 
Druckgas 34, leer gepumpt, d. h. eine evt. vorhandene Kiihl- 

60 flussigkeit 35 aus dem Innenraum des Kuhlfingers 7 ent- 
fernL Dadurch ist die Warmekapazitat des KQhlfingers 7 
und sornit der gesamten Anordnung im Aufnahmebehalter 3 
stark reduziert und die Erhitzung der Flussigkeit 9 bzw. der 
Proben 28 in den Probenbehaltern 8 geht schneller vor sich. 

65 Vorteilhafterweise wird der Kuhlfinger 7 vor und wah- 
rend des Heizvorganges mit einem Gas 34 gespiilL Die Spu- 
lung kann dabei durch Druck oder Unterdruck vorgenom- 
men werden. Zum Abkuhlen, d. h. im allgemeinen nach dem 
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Heizvorgang, wird der Kuhlfinger 7 zunachst mit einem hd- 
heren Gasstrom 34 aus der Kuhlmittelzuleitung 17 vorge- 
kiihlt. Hierdurch werden insbesondere bei sehr hohen Tem- 
peraturunterschieden Druckbelastungen im Inneren des 
Kiihlfingers 7 durch extreme Dampfbiidung vermieden oder 5 
zumindest deutlich reduziert. AnschlieBend wird der Kuhl- 
finger 7 mit einer hochsiedenden Kuhlflussigkeit 35 abge- 
kuhlt, um die Proben 28 schneller entnehmen zu konnen. 

Wie in Fig. 3 gezeigt, kann die Umschaltung zwischen 
Gasstrom 34 und Kiihiflussigkeit 35 automatisch durch eine 10 
Umschaltvorrichtung 33 vorgenommen werden. Als Um- 
schaltvorrichtung 33 sind beispielsweise eine Anordnung 
aus mehreren Ventilen oder ein Dreiwege-Ventil denkbar. 
Die Ventile bzw. das Dreiwege-Ventil werden dabei von ei- 
ner Elektronik, beispielsweise mittels PC, kontrolliert und 15 
gesteuert. 

Dadurch daB der Kuhlfinger 7 vor und wahrend des Heiz- 
vorganges mit Gas 34 gespult wird, wird der Warmegradient 
zwischen dem Inneren des Kiihlfingers 7 und der Fiussigkeit 
9 deutlich verringert Durch diese MaBnahme sind somit ge- 20 
nauere Temperaturmessung moglich, da MeBfehler des 
Thermofuhlers 32 verringert werden. 

Wahrend der Behandlung der chemischen Substanzen 28 
wird die Fiussigkeit 9 im Aufnahmebehalter 3 durch das 
Ruhrelement 10 geriihrt, damit eine gleichmaBige Tempera- 25 
turverteilung in der gesamten Fiussigkeit 9 vorherrscht Da- 
durch werden auch die Probenbehalter 8 mit den darin be- 
findlichen Proben 28 gleichmaBig erwarmt Evt. werden zu- 
satzlich die Proben 28 in den Probenbehaltern 8 mittels der 
Ruhrelemente 27 geruhrt, um die gleichmaBige Temperatur- 30 
verteilung in den Proben 28 weiter zu fordern. 

Je nach Art der zu behandelnden Proben 28, werden diese 
direkt oder indirekt durch die Bestrahlung mit Mikrowellen 
erhitzt. Gleiches gilt fur die Fiussigkeit 9, die ihrerseits die 
Probenbehalter 8 erwarmt. 35 

Das schnelle Abkuhlen nach erfolgter chemischer Reak- 
tion ermoglicht einen hohen Durchsatz von Proben durch 
das Gerat. Ein hoher Durchsatz bedeutet eine hone Arbeits- 
geschwindigkeit, d. h. Zeitersparnis und damit auch Kosten- 
ersparnis. 40 

Patentansprtiche 

1 . Vorrichtung zum Behandeln chemischer Substanzen 
durch Erhitzen unter Druck, mit 45 

- einem mikrowellen-undurchlassigen Gehause 
(1), 

- einer mit dem Innenraum (2) des Gehauses (1) 
verbundenen Mikrowellenquelle (29), und 

- mindestens einem zur Aufnahme der cherni- 50 
schen Substanzen oder Proben (28) dienenden 
Probenbehalter (8), 

dadurch gekennzeichnet, 

daB der oder die Probenbehalter (8) druckdurch- 
lassig verschlieBbar ist/sind, und 55 
daB der oder die Probenbehalter (8) in einem 
druckfest verschlieBbaren Aufnahmebehalter (3) 
aus nukrowellen-durchlassigem Material ange- 
ordnet ist/sind. 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 60 
zeichnet, daB der Aufnahmebehalter (3) von oben 
durch eine Offnung (31) in der Decke des Gehauses (1) 

in das Gehause (1) eingefuhrt und mittels einer Ver- 
schluB vorrichtung (4, 5) an der Decke des Gehauses (1) 
befestigt wird, wobei die VerschluBvorrichtung (4, 5) 65 
ein metallisches Deckelteil (5) zur Befestigung am Ge- 
hause (1) und zur Mikrowellen-Abdichtung der Off- 
nung (31) und ein Deckelteil (4) zum druckfesten Ver- 
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schlieBen des Aufnahmebehalters (3) aufweist 

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Deckelteil (5) und das Deckelteil (4) 
eine Einheit bilden, die leicht von dem Aufnahmebe- 
halter (3) entfernbar ist. 

4. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die Vorrichtung 
weiter einen KUhlfinger (7) zur Kuhlung der in den 
Probenbehaltern (8) befindlichen Proben (28) aufweist, 
der in den Aufnahmebehalter (3) hineinragt und in 
thermischem Kontakt mit den Probenbehaltern (8) 
steht. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Kuhlfinger (7) eine Zuleitung (17) 
und eine Ableitung (16) fur ein Kuhlmittel (34, 35) auf- 
weist, wobei die Zuleitung (17) mit einer Umschaltvor- 
richtung (33) zur Umschaltung zwischen verschiede- 
nen Kuhlmittel n (34, 35) ausgestattet ist. 

6. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die Vorrichtung 
weiter ein magnetisches Ruhrelement (10) im Aufnah- 
mebehalter (3) aufweist. 

7. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB der oder die Pro- 
benbehalter (8) jeweils ein magnetisches Ruhrelement 
(27) aufweist bzw. aufweisen. 

8. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 4 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, daB der Kuhlfinger (7) metal- 
lisch ist und mit dem Gehause (1) des Mikrowellen- 
ofens in metallischem Kontakt steht, so daB er auf dem 
gleichen elektrischen Potential liegt wie das Gehause 
(1) des Mikrowellenofens. 

9. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die Vorrichtung 
weiter einen Thermosensor zur Messung der Tempera- 
tur im Aufnahmebehalter (3) aufweist. 

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Zuleitungsdrahte des Thermosensors 
in einem metallischen Rohr (21) aus dem Gehause (1) 
des Mikrowellenofens herausgefuhrt sind, welches mit 
dem Gehause (1) des Mikrowellenofens in metalli- 
schem Kontakt steht, so daB es auf dem gleichen elek- 
trischen Potential liegt wie das Gehause (1) des Mikro- 
wellenofens. 

11. Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Rohr (21) im Innern des Kuhlfingers 
(7) angeordnet ist und am unteren Ende des Kiihlfin- 
gers (7) aus diesem herausragt. 

12. Vorrichtung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB in dem Aufnah- 
mebehalter (3) ein Gestell (13) mit Standplatzen fur die 
Probenbehalter (8) vorgesehen ist. 

13. Verfahren zum Behandeln chemischer Substanzen 
durch Erhitzen in einer Vorrichtung mit 

- einem mikrowellen-undurchlassigen Gehause 

(1), 

- einer mit dem Innenraum (2) des Gehauses (1) 
verbundenen Mikrowellenquelle (29), 

- mindestens einem verschlieBbaren und zur 
Aufnahme einer chemischen Substanz bzw. Probe 
(28) dienenden Probenbehalter (8) aus mikrowel- 
len-durchlassigem Material, und 

- einem Kuhlfinger (7) zur Kuhlung der in dem 
Probenbehalter oder den Probenbehaltern (8) be- 
findlichen Probe bzw. Proben (28), der in thermi- 
schem Kontakt mit dem Probenbehalter oder den 
Probenbehaltern (8) steht, und insbesondere in ei- 
ner Vorrichtung nach einem der vorhergehenden 
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Anspriiche, 

dadurch gekennzeichnet, daB der Kiihlfinger (7) 
vor dem Erhitzen der Probe bzw. der Proben (28) 
entleert, d h. ein evt. in dem Kiihlfinger (7) vor- 
handenes Kuhlmittel (35) entfernt wird, um die 5 
Warmekapazitat der Anordnung zu verringern, 
und daB nach erfolgterReaktion in dem Probenbe- 
halter bzw. den Probenbehaltem (8) ein Kuhlmit- 
tel (34, 35) in bzw. durch den Kiihlfinger (7) geiei- 
tet wird, um die Probe bzw. Proben (28) schnell 10 
abzukuhlen. 

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Kiihlfinger (7) vor und wahrend des 
Heizvorganges mit Mikrowellenbestrahlung mit einem 
Gas (34) gespiilt wird. 15 

15. Verfahren nach Anspruch 13 oder 14, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der Kiihlfinger (7) zum Abkiihlen 
zunachst mit einem hoheren Gasstrom (34) vorgekiihlt 
und anschlieBend mit einer hochsiedenden Kuhifliis- 
sigkeit (35) abgekiihlt wird 20 

16. Verfahren nach einem der Anspriiche 13 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Probenbehalter (8) 
vor der Erhitzung der darin befindlichen Proben (28) 
mit Druck beaufschlagt werden, um den Siedepunkt 
der chemischen Substanzen (28) in den Probenbehal- 25 
tern (8) zu erhohen. 

17. Verfahren nach einem der Anspriiche 13 bis 16, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Probenbehalter (8) 
mit den darin befindlichen Proben (28) indirekt iiber 
eine Riissigkeit (9) erwarmt werden, welche sich in 30 
dem Aufnahmebehalter (3) befindet, die Probenbehal- 
ter (8) etwa bis zum Pegel der darin enthaltenen Proben 
(28) umgibt und direkt oder indirekt durch Bestrahlung 
mit Mikrowellen erhitzt wird. 

18. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekenn- 35 
zeichnet, daB die Flussigkeit (9) zum Zwecke einer 
gleichmaBigen Temperaturverteilung durch Ruhren ge- 
mischt wird. 

19. Verfahren nach einem der Anspriiche 13 bis 18, 
dadurch gekennzeichnet, daB die chemischen Substan- 40 
zen (28) in den Probenbehaltem (8) zum Zwecke einer 
gleichmaBigen Temperaturverteilung jeweils durch 
Ruhren gemischt werden. 

Hierzu 3 Seite(n) Zeichnungen 45 
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